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Surface active alkyl: glycoside cpds. - prepn. by reaction of butanol with glycose and trans- 

acetalisation with fatty alcohol 

Patent Number : DE3723826 

International patents classification : C07H-001/00 C07H-015/04 B01F-01 7/56 C07H-O13/00 C07H-015/10 C08B-03 1/10 CUD-001/66 

• Abstract : 

DE3 723826 A Surface-active alkylglycosides are prepd. by transacetalisation with butanol, by (a) mixing butanol (4-10 esp 6-8 mols wrt 1 mol of 
glycose) with acid catalyst (esp. 0.005-0.02 mols., w.r.t 1 mol. of glycose, of H2S04, H3P04, p-toluene sulphonic acid or sulphonic acid ion-exchange 
resins), (b) heating the butanol/catalyst mixt. to reflux temp. - (c) adding the suspension of remaining butanol and glycose, and (d) immediately distilling 
liberated water as butanoVwater mixt. (e) A pre : heated fatty alcohol is added, pref continuously, in amt of 2-20 mols., w.r.t 1 mol. of glycose and 
butanol is distilled off in a vacuum at the same time, esp. so that 0-30 mols.% of butylglycoside, w.r.t. 1 mol. of glycose, remains in the reaction mixt 
(f) The mixt. is cooled to below 95 deg.C, and the acid catalyst is neutralised to pH at least 8 with an (in)organic basic alkali(ne earth), AJ or alkali/Al 
cpd. (opt. zeolite NaA). (g) The reaction mixt. is filtered, pref. at 80-90 deg.C, and excess fatty alcohol is distilled from the prod, to a level of below 5 
wt.%. 

USE/ADVANTAGE - Surfactants are obtd. from replaceable raw materials, and in quality such that after-treatment to improve colour or storage 
stability is not needed, though the prod, may be bleached with*H202. A min. of reactants is used. The process can be used on the industrial scale The 
prods, can be used as surfactants in washing and cleaning compsns. (0/0) 

EP-301298ba process for the production of surface-active alkyl glycosides containing essentially C 1 2- 1 8 alkyl or alkenyl radicals by 
the transacetalisation method using butanol, comprising the following steps: (a) butanol is initially introduced into the reaction vessel together with an 
acidic catalyst; (b) the quantity of butanol is selected so that it amounts to between 4 and 10 mol and preferably to between 6 and 8 mol per mol glycose- 
(c) part of the butanol, preferably about half, is initially introduced together with the catalyst while the other half is used for suspending the glycose* (d) ' 
the catalyst used is a compound showing an acidic reaction, more especially an acid from the group comprising sulphuric acid, phosphoric acid p- ' 
toluene-sulphonic acid and sulpho-acid ion exchanger resins, in a quantity of preferably 0.005 to 0.02 mol per mol of the glycose used- (e) heating the 
butanol/catalyst mixture to the reflux temperature; (f) adding a preferably preheated suspension of the remaining butanol and the glycose either in 
portions or continuously with stirring so that the reaction mixture remains substantially clear; (g) directly distilling off the water released in the form of 
a butanol/water mixture; h) a light vacuum of approximately 800 to 950 mbar is preferably applied during or after addition of the butanol/glycose 
mixture and the removal of the water of reaction by distillation is completed with stirring in the presence of more heat; (i) the preheated fatty alcohol is 
then added, preferably continuously, in a quantity of 2 to 20 mol per mol glycose while, at the same time, the butanol is distilled off in vacuo* (j) 
removal of the butanol by distillation is controlled in such a way that 0 to 30 mol-% butyl glycoside per mol glycose remain in the reaction mixture- (k) 
the reaction mixture is cooled to a temperature below 95degC and the acidic catalyst is neutralised with an organic or inorganic basic alkali metal 
alkaline earth metal or aluminium or alkali metal/aluminium compound and, in addition, is adjusted to a pH value of at least 8 and preferably around 9" 
(I) the reaction mixture is preferably filtered, preferably at a temperature of 80 to 90degC; (m) the excess fatty alcohol is distilled off to a content below 
5% by weight by a standard method which does not affect the reaction product (Dwg.O/O) 

EP-301298 B A process for the production of surface-active alkyl glycosides containing essentially C12-18 alkyl or alkenyl radicals by the 
transacetalisation method using butanol, comprising the following steps: (a) butanol is initially introduced into the reaction vessel together with an 
acidic catalyst; (b) the quantity of butanol is selected so that it amounts to between 4 and 10 mol and preferably to between 6 and 8 mol per mol glycose- 
(c) part of the butanol, preferably about half, is initially introduced together with the catalyst while the other half is used for suspending the glycose- (d) ' 
the catalyst used is a compound showing an acidic reaction, more especially an acid from the group comprising sulphuric acid, phosphoric acid, p- ' 
toluene-sulphonic acid and sulpho-acid ion exchanger resins, in a quantity of preferably 0.005 to 0.02 mol per mol of the glycose used* (e) heating the 
butanol/catalyst mixture to the reflux temperature; (f) adding a preferably preheated suspension of the remaining butanol and the glycose either in 
portions or continuously with stirring so that the reaction mixture remains substantially clear; (g) directly distilling off the water released in the form of 
a butanol/water mixture; h) a light vacuum of approximately 800 to 950 mbar is preferably applied during or after addition of the butanol/glycose 
mixture and the removal of the water of reaction by distillation is completed with stirring in the presence of more heat; (i) the preheated fatty alcohol is 
then added, preferably continuously, in a quantity of 2 to 20 mol per mol glycose while, at the same time, the butanol is distilled off in vacuo* (i) 
removal of the butanol by distillation is controlled in such a way that 0 to 30 mol-% butyl glycoside per mol glycose remain in the reaction mixture* (k) 
the reaction mixture is cooled to a temperature below 95degC and the acidic catalyst is neutralised with an organic or inorganic basic alkali metal * 
alkaline earth metal or aluminium or alkali metal/aluminium compound and, in addition, is adjusted to a pH value of at least 8 and preferably around 9* 
(1) the reaction mixture is preferably filtered, preferably at a temperature of 80 to 90degC; (m) the excess fatty alcohol is distilled off to a content below 
5% by weight by a standard method which does not affect the reaction product. ((Dwg.O/O)) 

US5374716 A Transacetalisation process for the prodn. of surface active alkyl glycosides contg. 12-1 8C alk(en)yl gps. where the quantity of 
alkylmonoglycoside, based on the total quantity of alkyl monoglycoside and alkyl oligoglycoside, is above 70 wt.%, comprises* introducing to a 
reaction vessel about 30-70 wt% required butanol together with an acidic catalyst; heating the mixt. to reflux and adding a finely-dispersed suspension 
of a glycose reactant in the remaining butanol at a rate so that the mixt remains clear; removing water formed in the reaction by distillation* adding a 
12-1 8C fatty alcohol m vacuo; removing butanol from the mixt; cooling to below 95 deg.C. and adjusting the pH to 8 and removing excess fatty alcohol 
to below 5 wt.%. 3 

ADVANTAGE - The end-prod, has high colour stability in alkaline medium. The prods, are surface active and show good biodegradability. (Dwg.0/0) 

' Publication data : * Patentee & Inventor(s) : 

Patent Family : DE3723826 A 19890126 DW1989-05 9p * AP: Patent assignee : (HENK ) HENKEL KGAA 
1987DE-3723826 19870718 Inventor(s) : BIERMANN M; BRUNS A; ESKUCHEN R- 

EP-301298 A 19890201 DW 19 89-05 Ger AP: I988EP-01 11020 HELLMANN G; HILL K; OTT K; WINKLE W* WOLLMAN K* 
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© Verfahren zur Herstellung von Alkylglykoslden. 
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@ Das Verfahren nach der Umacetaiisierungsme- 
®thode mit Butanol fOhrt zu einem neuen Alkylglyko- 
CLsid als Verfahrensprodukt das sich durch gute Farb- 
UJstabilitat im alkailschen Milieu auszelchnet; das Pro- 
dukt enthalt neben einem hohen Anteil an Alkylmo- 
nogiykosid audi Polygiykos bzw. Polygiykose und 
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V rfahrenzurH rstellung von Alkylglykoslden 



Bei d r Entwicklung neuer oberflSchenaktiver 
Stoffe, die als industri il T nside fUr di Herstel- 
lung von Wasch- und Reinigungsmitteln geeignet 
sind, werden zur Herstellung in zunehmendem 
Mafle nachwachsende Rohstoffe verwendet. DafUr 
kommen bisher hauptsachlich fettchemische Roh- 
stoffe, wie z. B. Fettsa*uren, FettsSureester und 
Fettalkohole in Betracht Ziel dieser Entwicklungen 
ist es. eine von der Petrochemie unabhangige Ba- 
sis auszubauen und damit aber auch zu besseren 
umweltvertrSglichen Produkten. die biologisch gut 
abbaubar sind, zu gelangen. Unter diesen Gesicht- 
spunkten sind neuerdings die oberflichenaktiven 
Alkylglykoside, bei denen es sich um Acetale aus 
Zuckem und Fettalkoholen handelt, interessant ge- 
worden. 

Im foigenden werden unter dem Begriff Alkyl- 
glykoside die Reaktionsprodukte aus Zuckem und 
Fettalkoholen verstanden, wobei als Zuckerkompo- 
nente die im foigenden als Glykosen bezeichneten 
Aldosen bzw. Ketosen Glucose, Fructose. Man- 
nose. Galactose, Talose, Gulose, Allose, Altrose, 
Idose, Arabinose, Xylose, Lyxose und Ribose in 
Betracht kommen. Die besonders bevorzugten Al- 
kylglykoside sind wegen der leichten ZugSnglich- 
keit der Glucose die Alkylglucoside. Der Begriff 
Alkyl in Alkylglykosid soil im weitesten Sinne den 
Rest eines aliphatischen Alkohols, der den hydro- 
phoben Teil in das oberflSchenaktive Alkylglykosid 
einbringt, d. h. einen Rest mit wenigstens 8 Koh- 
lenstoffatomen.vorzugsweise den Rest eines primS- 
ren aliphatischen Alkohols. und insbesondere den 
Rest eines Fettalkohols erhaltlich aus natGiiichen 
Fetten, also gesattigte und ungesattigte Reste und 
deren Gemische einschliefllich solcher mit ver* 
schiedenen KettenlSngen, umfassen. Die Begriffe 
Alkyloligoglykosid, Alkylpolyglykosid, Alkyloligosac- 
charid und Alkylpolysaccharid beziehen sich auf 
solche alkylierten Gly kosen, in denen 1 Alkylrest 
in Form des Acetals an mehr als einen Glykose- 
rest, also an einen Poly- oder Oligosaccharidrest 
gebunden ist; diese Begriffe werden als untereinan- 
der gleichbedeutend angesehen. Entsprechend be- 
deutet Alkylmonoglykosid das Acetal eines Mono- 
saccharids. Da die Reaktionsprodukte aus den Zuc- 
kem und den primaren Alkoholen in der Regel 
Gemische darstellen. werden unter dem Begriff Al- 
kylglykosid sowohl Alkylmonoglykoside als auch 
Alkylpoly(oligo)glykoside verstanden, sofem es 
nicht ausdKlcklich auf die strukturellen Unter- 
schiede ankommt. 

Die oberfiachenaktiven Alkylglykoside mit im 
wesentiichen C12- bis Cia-Alkyl- bzw. Alkenyl-Re- 
sten gehSren zum Typ der nichtionischen Tenside. 
Wahr nd aber bei den ublichen nichtionischen 



Tensiden vom Typ der Alkylpolyglykofether all n- 
falls der hydrophobe T il von nachwachsenden 
Rohstoff n stammt, wenn er sich von Fettalkoholen 
ableitet, und der hydrophite Teil aus Ethylenoxi- 

5 deinheiten und damit aus einem petrochemischen 
Rohstoff aufgebaut ist, kdnnen die Alkylglykoside 
als Fettalkylglykoside vollstSndig aus nachwach- 
senden Rohstoffen, namlich Fett einerseits und Zu- 
ckem bzw. StSrken andererseits hergestellt wer- 

10 den.Die oberfiachenaktiven Alkylglykoside sind als 
Waschmittelrohstoffe bereits seit Qber 50 Jahren 
bekannt So beschreibt die flsterreichische Patent- 
schrift Nr. 135 333 die Herstellung von Laurylgluco- 
std und Cetylglucosid aus Acetobromglucose und 

is dem jeweiligen Fettalkohol in Gegenwart einer 
Base. Aber auch die Direktsynthese aus Glucose 
und Laurylalkohol mit Chlorwasserstoff als saurem 
Kataiysator wird erwShnt. Nach der Lehre der deut- 
schen Patentschrift 61 1 055 werden Alkylglucoside 

20 aus Pentaacetylglucose und dem Fettalkohol in Ge- 
genwart von wasserfreiem Zinkchlorid hergestellt. 
Aus der deutschen Patentschrift Nr. 593 422 sind 
die Maltoside und Lactoside der aliphatischen Alko- 
hole mit mehr als 8 Kohlenstoffatomen und ihre 

25 Verwendung als Emulgierungs-. Reinigungs- und 
Netzmittel bekannt. Beispielsweise wird durch Zu- 
satz von Cetylmaltosid zu gewohnlicher Setfe, die 
damals der Hauptbestandteil der Waschmittel war, 
der Wascheffekt der Seife verbessert, was mit der 

30 Wirkung des CetylmaJtosids als Kalkseifendisper- 
gator erklSrt wird. Aus den 60er und 70er Jahren 
stammen mehrere VorschlSge zu verbesserten 
Herstellungsverfahren fOr Alkylglykoside entweder 
durch direkte Umsetzung der Gtykose, meist in 

35 Form von Glucose, mit einem Uberschufl des Fet- 
talkohols und einer SSure als Kataiysator 
(Direktsynthese), Oder unter Mitverwendung eines 
niederen Alkohols oder Glykols als LSsungsmittel 
und Reaktionspartner (Umacetalisierung). So wird 

40 in der US-Patentschrift 3,547,828 (Mansfield et al) 
die Herstellung eines ternaVen Gemisches aus Al- 
kyloiigoglucosiden, Alkylmonoglucosiden und den 
entsprechenden Cii-C 3 2-Alkanolen nach dem Um- 
acetalisierungsverfahren mit Butanol beschrieben. 

45 Dabei wird zunSchst die Glucose mit Butanol und 
einem saurem Kataiysator, z. B. SchwefelsSure, zu 
Butylglucosid umgesetzt, wobei das Reaktionswas- 
ser bei der ROckflufltemperatur abgeschieden wird. 
Man benutzt dabei 2 bis 6 Mol Butanol pro Mol 

50 Glucose. Danach wird der Fettalkohol in Mengen 
von 0,5 bis 4 Mol pro Mol Glucose hinzugegeben 
und das uberschilssige Butanol sowie das bei der 
Umacetaiisierungsreaktion gebildete Butanol abde- 
stilliert. Die Umacetaiisierungsreaktion wird gege- 
benenfalls abgebrochen. so dafl noch Teile des 
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Butylglucosids im Reaktionsgemisch verbleiben. 
Auf diese Weise lassen sich Produkte mtt niedriger 
ViskositSt herstellen. Anschlieflend wird der saure 
Katalysator durch Zugabe von NatriumhydroxidlS- 
sung neutraiisiert. Danach wird im Vafcuum der 5 
OberschUssige Fettalkohol zum grofiten Teil bis auf 
das gewUnscht Niveau entf rnt meist auf Werte 
von weniger als 2 Gew.-%. Z. B. ISflt sich so 
LaurylaJkohol bei 150 *C und 2 mm Hg Vakuum 
abdestillieren. Aus dem so erhaltenen Dreiergemi- to 
sch aus Alkylmonogiucosid, Alkyioligogtucostd und 
Fettalkohol, gegebenenfalls mrt Antetlen an Butyl- 
glucosid, laflt sich der Anteii an Alkyloligogiucosid 
durch Behandeln mit Aceton, in dem die Oligoglu- 
coside unlSsiich sind, isolieren. Nach einem Vor- 75 
schlag der US-Patentschrlft 3,450,690 (Gibbons et 
al) werden unerwUnschte alkaliempfindliche, Verfar- 
bungen hervorrufende Verunreinigungen von AJkyl- 
glucosiden auf Basis von Ct-Ca-Alkanoien, herge- 
stellt nach der Methods der Direktsynthese, 20 
dadurch aus dem Reaktionsprodukt entfemt. dafl 
man durch Zusatz von anorganischen oder organi- 
schen Basen, wie z. B. Natriumhydroxid, Natrium- 
methylat Caiciumhydroxid. Bariumhydroxid, 
Bariummethylat oder stark basischen Aminen den 2s 
sauren Katalysator nicht nur neutralisiert, sondem 
einen alkalischen pH-Wert von wenigstens 8 ejn- 
steilt und dann auf Temperaturen zwischen 50 * C 
und 200 * C kurzzeitig erhitzt Danach wird abfil- 
triert und der Alkohol-Oberschufl entfemt. Durch 30 
diese Behandlung sollen die resttichen Mengen an 
reduzierendem Zucker, die fUr die Farbinstabilitat 
des unbehandelten Produkts verantwortlich ge- 
macht werden, entfemt werden. 

Hin weiteres Problem, das bei der Herstellung 35 
der oberflachenaktiven Alkylglykoside auf Basis der 
Qblichen Fettalkohole mit 12 bis 18 Kohlenstoffato- 
men auftritt. liegt in der Schwierigkeit der destillati- 
ven Abtrennung des nichtumgesetzten Anteils die- 
ser Fettalkohole aus dem Reaktionsprodukt Dazu 40 
wird in der europaischen Patentanmeldung 32 252 
(BASF, Klahr et al) vorgeschlagen. die destillative 
Abtrennung dieser nichtumgesetzten Fettalkohole 
in Gegenwart von soichen Glykolen durchzuftlhren, 
deren Siedepunkte die der abzutrennenden Aiko- 45 
hole urn hdchstens 10 * C Qber- und urn hSchstens 
30 *C unterschreiten. Auf diese Weise kann die 
Destination bei nicht mehr als 140 *C und einem 
Vakuum von etwa 8 mbar, d. h. in einer fur das 
Produkt schonenden Weise durchgefOhrt werden. so 

Nach der Lehre der europaischen Patentanmel- 
dung 92 875 (Procter & Gamble, Mao) wird das 
Umacetallslerungsverfahren mit Butanol zur Her- 
stellung von langkettigen Alkylglucosiden so ge- 
steuert dafl noch eine Restmenge an Butyiglucosi- 55 
den von weniger als 10 Gew.-% im Verfahrenspro- 
dukt enthalten sind. Auf diese Weise wird die Bit- 
dung der langkettigen Afkylofigoglucoside mit 



hdherem Oligomerisierungsgrad, d. h. mit 6 und 
m hr Glucoseeinheiten im MolekOI verring rt. Di 
so erhaltenen Produkte bestehen im wesentlichen 
aus Alkylmonogiucosid und Alkyloligoglucosiden, 
wob i der Mengenanteil der Alkylmonogiucosid 
maximal 60 Gew.-% und der durchschnittliche Oli- 
gom risierungsgrad 1,5 bis 3 betrSgt Der Anteii an 
kurzkettlgen Alkylglucosiden, insbesondere Butyl- 
glucosiden, liegt unterhaib 10 %, der Anteii an 
nichtumgesetztem Fettalkohol soli unter 2 % lie- 
gen. Zur destillativen Entfernung des Fettalkohols 
wird die Benutzung eines DQnnschtchtverdampfers 
empfohlen. 

Die europSische Patentanmeldung 92 876 
(Procter & Gamble, Mao et al) beschreibt ebenfalls 
die Herstellung von langkettigen Alkylglucosiden 
mit einem Oligomerisierungsgrad von 1,5 bis 20 
nach dem Umacetalisierungsverfahren mit Butanol, 
wobei der die Umacetalisierung bewlrkende Kataly- 
sator (Paratoluolsulfonsaure) durch Neutralisation 
dann inaktiviert wird, wenn wenigstens SO % des 
Butylglucosids reagiert haben, so dafl noch hdch- 
stens 10 % Butylglucosid im Reaktionsprodukt ver- 
bleiben. Zur schonenden Entfernung des 
Fettalkohoitlberschusses wird hier ebenfalls die 
Verwendung eines DUnnschichtverdampfers emp- 
fohlen. Die Reaktionsprodukte sollen ebenfalls we- 
niger als 60 Gew.-% Alkylmonogiucosid und weni- 
ger als 2 % freien Fettalkohol enthalten. Bei die- 
sem bekannten Herstellungsverfahren wird ein md- 
glichst geringer Oberschufl an Fettalkohol verwen- 
det, damit mSglichst grofle Mengen des gewOn- 
schten Alkyloligoglucosids, d. h. mfiglichst in Men- 
gen von mehr als 60 Gew.-%, anfallen. 

Die europaische Patentanmeldung 96 917 
(Procter & Gamble, Farris) beschreibt ein verbes- 
sertes Verfahren zu der sSurekatalysierten Dtrekt- 
synthese, wobei ein Monosaccharid, vorzugsweise 
Glucose, kontinuierlich oder portionsweise so zu 
der Mischung aus Fettalkohol und Katalysator bei 
80 bis 150 'C hinzugefOgt wird, dafl nie mehr aJs 
10 % nichtumgesetztes Monosaccharid im 
Reaktionsgemisch vorhanden sind. Die 
Monosaccharid-Zugabe wird so gesteuert. dafl 
standig eine im wesentlichen klare Phase voriiegt 

Vorzugsweise wird das Monosaccharid in fein 
vermahlenem Zustand in Mischung mit einem Teil 
des Fettalkohols eingesetzt Gleichzeitig mit der 
Monosaccharid-Zugabe wird das entstehende Was- 
ser abdestilliert wobei man einen Unterdruck von 
0,1 bis 300 mm Hg anwendet Nach dem Qblichen 
Aufarbeiten liefert das Verfahren ein Produkt, das 
20 bis 70 % Alkylmonoglykosld, weniger als 10 % 
Mono- und Polysaccharide, weniger als 2 % freien 
Fettalkohol, und im ubrigen Alkylpolyglykoside, d. 
h. im wesentlichen Di-. Tri- und Tetraglykoside 
enthSIt 

In der europaischen Patentanmeldung 132 046 
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(Procter & Gamble. Letton) wird zur Neutralisation 
des sauren Katalysators bei inem Verfahren der 
Direktsynthese eine organisch Base, die entweder 
das Alkali(Na.K.Li)-, Erdalkaii(Ba.Ca)- od r Alumi- 
niumsalz einer schwach n niedermolekularen 
Saure, z. B. Natriumacetat. od r das entspre- 
chende Alkoholat, z. B. Natriumethylat, darstellt. 
verwendet. Dabei wird ein enger pH-Wert-Bereich 
urn den Neutrafpunkt (pH 6,6 bis 7, vorzugsweise 
6.7 bis 6,8) eingestellt 

In der europaischen Patentanmeldung 132 043 
(Procter & Gamble, Davis et al) wird als saurer 
Katalysator die Saureform eines anionischen Ten- 
sids verwendet, durch dessen Verwendung anstelle 
Qblicher Katalysatoren wie Schwefelsaure Oder 
Paratoluolsulfonsaure, die Farbqualitat des Pro- 
dukts verbessert und ein GehaJt des Endprodukts 
an dem unerwunschten Polysaccharid herabgesetzt 
werden soil. Bei dem Verfahren dieser Uteratur- 
stelle werden vorzugsweise 2 Mol Fettalkohol pro 
Mol Glucose eingesetzt und bei der Neutralisierung 
des sauren Katalysators mit Natriumhydroxid Oder 
Natriumcarbonat ebenfails pH-Werte zwischen 6,6 
und 7 eingestellt. 

Urn die Alkylglykoside als Tensidrohstoffe in 
Wasch- und Reinigungsmitteln in dem dafQr erfor- 
derlichen technischen MaBstab einsetzen zu kon- 
nen, mUssen 2 Voraussetzungen erf u lit sein: Zum 
einen mQssen die Alkylglykoside unter aikaiischen 
Bedingungen farbstabil sein, damit sie in aikaii- 
schen Rezepturen verwendet werden konnen. Zum 
anderen aber mOssen die Herstellungsverfahren fOr 
die Alkylglykoside so ausgelegt sein. daB diese 
Substanzen in groBen Mengen problemfos herge- 
stellt werden kdnnen. Beide Voraussetzungen aber 
werden durch die bekannten Herstellungsverfahren 
und die Eigenschaften der Verfahrensprodukte 
nicht erftjllt. 

In der europaischen Patentanmeldung 77 167 
(Rohm Haas, Amaudis) wird zur Verbesserung der 
Farbqualitat der oberflachenaktiven Alkylglykoside 
vorgeschlagen, daB bei deren Herstellung ein Ubli- 
cher Saurekatalysator zusammen mit einem sauren 
Reduktionsmittel aus der Gruppe der phosphorigen 
Saure, hypophosphorigen Saure, schwefiigen 
Saure, hyposchwefligen Saure, salpetrigen S2ure 
und/oder hyposalpetrigen SSure bzw. mit deren 
Salzen, verwendet wird. 

Nach der Lehre der europaischen Patentanmel- 
dung 102 558 (BASF, Lorenz et al) werden hellfar- 
bige Ca-Cs-Alkylglucoside, die zu oberflachenakti- 
ven hoheren Alkylglucosiden umacetalisiert werden 
konnen, durch Herstellung in Gegenwart eines sau- 
ren Katalysators und mindestens aquivalenten 
Mengen eines AlkaJimetallsaJzes einer Borsaure, 
vorzugsweise Natriumperborat. erhalten. 

Nach einem weiteren Vorschlag der europai- 
schen Patentanmeldung 165 721 (Staley, McOaniel 



et al) wird di waCrige Losung ein s oberflache- 
naktiven Alkylpolyglucosids zunSchst mit inem 
Oxidationsmittel, vorzugsweise mit einer Wasser- 
stoffperoxidlSsung und anschlieB nd mit einer 
5 Schwefeldioxidquelt . z. B. mit iner w3Brig n Id- 
sung von Natriumbisulfit. behandelt. Die so erhalte- 
nen Produkte bteiben auch nach langerem Lagern 
farbstabil. 

Allen bekannten Herstellungsverfahren, die sich 

w mit der Verbesserung der Farbqualitat und der 
Lagerstabiii&t von Alkylgtykosiden befassen, haftet 
der Nachteil an, da/3, urn diese Verbesserungen zu 
erreichen, entweder zusStzliche chemische Wirk- 
stoffe wahrend des Hersteilungsverfahrens zuge- 

75 setzt werden mUssen, Oder aber ein solcher Zusatz 
fUr eine Nachbehandlung des Reaktionsprodukts 
erforderlich ist 

Ziei der vorliegenden Erfindung ist es, fUr die 
Herstellung von oberflachenaktiven Alkylgtykosiden 

20 ein neues Verfahren bereitzustellen, bet dem die 
Verfahrensprodukte in einer solchen Qualit&t anfal- 
len, daB eine Nachbehandlung zur Verbesserung 
des farblichen Aussehens und der Lagerstabilitdt 
nicht erforderlich ist. Ein weiteres Ziel der Erfin- 

25 dung ist es, die Verfahrensabl£ufe bei dem neuen 
Herstellungsverfahren so zu ftihren, daB man mit 
einem Minimum an chemischen Reaktionspartnem 
auskommt Dabei sind auflerdem die Verfahrens- 
merkmale so auszuwShlen. daB eine Obertragung 

30 des Verfahrens in den grofltechnischen MaBstab 
ohne Schwierigkeiten gelingt, und so die Herstel- 
lung von oberflachenaktiven Alkytgiykosiden in sol- 
chen Mengen ermoglicht wird. daB diese Produkte 
als Tensid-Rohstoff von der Waschmittelindustrie in 

35 Wasch- und Reinigungsmitteln eingesetzt werden 
R8nnen. 

Es wurde nun gefunden. daB sich diese und 
weitere Ziele durch eine neuartige Kombination von 
an sich bekannten so wie neuen Verfahrensmerkma- 

40 ten zu einem Verfahren vom Typ des Umacetalisie- 
rungsverfahrens erreichen lassen. 

Das erfindungsgemSfle Verfahren zur Herstel- 
lung von oberflachenaktiven Alkylgtykosiden mit im 
wesentlichen C12- bis Cts-Alkyl- bzw. Alkenyl-Re- 

45 sten benutzt die Umacetalisierungsmethode mit 
Butanof und umfaBt die folgenden Verfahrens- 
schritte: 

a) Butanol wird zusammen mit einem sauren 
Katalysator im Reaktionsgef9B vorgelegt; 
50 b) die Butanolmenge wird so gewShlt, daB 

sie, bezogen auf 1 Mol der Glykose, 4 bis 10 Mol, 
vorzugsweise 6 bis 8 Mol. betrggt; 

c) von der Butanolmenge wird ein Teil. vor- 
zugsweise etwa die Haifto des Butanols zusammen 
55 mit dem Katalysator vorgelegt und die andere Hdlf- 
te zur Suspendierung der Glykose verwendet; 
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d) als Katalysator wird eine sauer reagie- 
rende Verbindung, insbesond r eine Saure aus 
d r Gruppe bestehend aus Schwefelsaure, Phos- 
phors&ure, Paratoluolsulfonsaure und sutfosauren 
lonenaustausch rharzen, in einer Menge von vor- 
zugsw ise 0,005 bis 0,02 Mol pro Mol der einge- 
setzten Glykose verwendet; 

e) Erhitzen des Butanol/Katalysator-Gemi- 
sches auf RGckfluiStemperatur; 

f) Zugabe einer vorzugsweise vorgewfirmten 
Suspension des Qbrigen Butanols und der Glykose 
unter portionsweiser Oder kontinuierlicher Zudosie- 
rung unter RQhren so, dai3 das Reaktionsgemisch 
praktisch klar bleibt; 

g) unmittelbares Abdestillieren des freiwer- 
denden Wassers als Butanol/Wasser-Gemisch; 

h) es wird vorzugsweise ein leichtes Vakuum 
von etwa 800 bis 950 mbar wfihrend oder nach der 
Zudosierung der Butanol/Glykose-Mischung ange- 
legt und unter weiterer WSirmezufuhr und RQhren 
die Abdestillation des Reaktionswassers beendet; 

i) anschlieflend wird der vorgewSrmte FettaJ- 
kohol in einer Menge von 2 bis 20 Mol pro Mol 
Glykose, vorzugsweise kontinuierlich zudosiert- und 
gieichzeitig das Butanol im Vakuum abdestilliert; 

j) die Abdestillation des Butanols wird so 
gesteuert. dafl 0 bis 30 Mol-% Butylgiykosid, bezc- 
gen auf 1 Mol der Glykose, im Reaktionsgemisch 
verbleiben; 

k) das Reaktionsgemisch wird auf eine Tem- 
peratur unterhalb 95 * C abgekUhlt und der saure 
Katalysator mit einer organischen oder anorgani- 
schen basischen Alkali-, Erdalkali- oder Aluminium- 
bzw. AlkaJi/Aluminiumverbindung neutralisiert und 
daruber hinaus auf einen pH-Wert von wenigstens 
8, vorzugsweise etwa 9, eingestellt; 

I) vorzugsweise wird eine nitration des 
Reaktionsgemisches durchgefUhrt, und zwar vor- 
zugsweise bei einer Temperatur von 80 bis 90 * C ; 

m) der QberschUssfge Fettaikohot wird auf 
eine Obliche, das Reaktionsprodukt schonende 
Weise auf einen Wert von unterhalb 5 Gew.-% 
abdestilliert 

Das so erhattene Reaktionsprodukt wird vor- 
zugsweise in an sich bekannter Weise durch Zu- 
satz von Wasser zu einer leicht handhabbaren, ca. 
60 %igen Paste verarbeitet. Das Reaktionsprodukt 
ist von gelblicher bis brSunlicher Farbung. Es wur- 
de Uberraschenderweise gefunden, dad beim 
Lagem und insbesondere auch beim Weiterverar- 
beiten im aikalischen Milieu die ursprQngliche Farb- 
qualitat in ausreichender Weise erhalten bleibt. Fur 
die meisten Anwendungszwecke des erfindungsge- 
mSS hergestellten Alkylglykosids zur Herstellung 
von Wasch- und Reinigungsmitteln ist die direkt 
mit dem Verfahren erziette ProduktquafitSt vollig 
ausreichend; durch eine angeschlossene Bleichbe- 
handlung mit Wasserstoffperoxid oder einer organi- 



sch n Persaure kann die Farbqualitat und Alkalista- 
bilitat noch verbessert werden. 

Als Gtykos wird bei dem erfindungsgemSflen 
Verfahren vorzugsweise Glucose v rw ndet Obit- 

5 ch rweise liegt Glucose bekanntlich mit 1 Mol Kri- 
stallwasser vor. Di s kristallwasserhaitige Glucose 
kann ohne weiteres als Ausgangsmat rial bei dem 
erfindungsge mliflen Verfahren verwendet werden; 
allerdings ist es dann erforderlich, zusStzlich dieses 

w Kristaltwasser aus dem Reaktionsmilieu zu entfer- 
nen. Nachdem jedoch wasserfreie Glucose in gro- 
/3en Mengen als Ausgangsmaterial zugSnglich ist 
wird besonders bevorzugt wasserfreie Glucose als 
feinteiliges Putver verwendet Als saurer Katalysa- 

75 tor wird vorzugsweise wegen ihrer im Vergleich zu 
SchwefelsSure geringeren korrodlerenden Wirkung 
gegenUber Geraten und Lettungen aus Stahl die 
Paratoluolsulfonsaure verwendet Prinzipiell slnd 
aber als Katalysatoren alle sauren Verbindungen, 

zo einschlieaiich der sogenannten Lewis-Sauren, 
welche die Acetalisierungsreaktion zwtschen Fettal- 
kohol und ZuckermolekQI katalysieren, geeignet 

Fur eine sofortige, d. h. unmittefbar nach der 
Freisetzung erfolgende Abdestillation des Reak- 

25 tionswassers, ist die Bnsteilung eines Temperatur- 
gleichgewichts im Reaktionsgefafl erfordeiiich. 
Dazu wird vor der Umsetzung mit der Glykose das 
im Reaktionsgef££ vorgelegte Butanol auf RQckflu- 
Stemperatur gebracht und die Destillationskotonne 

30 bei unendlichem RQcklauf betrieben. Im Falle des 
erfindungsgemafl verwendeten n-Butanois betragt 
die RQckflufitemperatur 118 *C; mit der Bildung 
des niedriger siedenden Butanol/Wasser-Gemi- 
sches steltt sich eine BrOdentemperatur von 95 bis 

35 110 * C ein. Nach Phasentrennung des 
Butanot/Wasser-Destillats kann die butanolreiche 
Phase wieder in den Kolonnenraum zurOckgefOhrt 
werden, obwoht sie gelostes Wasser enthilt. Bei 
der DurchfOhrung des Verfahrens im Labormaflstab 

40 ist es allerdings einfacher, die abdestillierte Buta- 
nolmenge wieder durch frisches Butanol zu erset- 
zen. Bei der DurchfOhrung des Verfahrens im 
groltechnischen Maistab kann die wasserenthal- 
tende Butanolphase ohne weiteres wieder in die 

45 Kolonne zurOckgefOhrt werden; dort bleibt das 
Wasser der Butanolphase quasi stationSr und 
kommt nicht mehr mit dem Reaktionsgemisch in 
Kontakt. Ein leichtes Vakuum von etwa 800 bis 950 
mbar kann auch bereits wShrend des Aufheizens 

so des Butanols angewendet werden, urn so die RQck- 
flufltemperatur auf die H6he der Butanol/Wasser- 
BrUdentemperatur einzustellen. 

Beim ZufUhren der WSrmeenergie, die zur Ent- 
fernung des Butanol/Wasser-Gemisches und zur 

55 Aufrechterhaltung der Reaktionstemperatur bend- 
tigt wird, ist es wesentiich, da£ zwischen Reaktor- 
wand und Reaktionsgemisch nur eine geringe 
Temperaturdifferenz vorhanden ist damit Obemit- 

5 
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zungen vermieden werden. Um diese geringe Tem- 
peraturdifferenz einzust lien, genUgt es bei Ansat- 
zen im Labor, ein Ubliches Ol-Bad mit Thermostat 
zu verwenden und gleichzeitig das Reaktionsgemi- 
sch kraftig zu rOhr n. Bei Ansatzen im technischen 
Maflstab hat sich als besonders vorteilhaft rwie- 
sen. die Warmeenergie uber einen externen Kreis- 
lauf, vorzugsweise bestehend aus einer Pumpe und 
einem warmeaustauscher, vorzurtehmen. Zu die- 
sem Zweck wird standig ein Teil des 
Reaktionsgemisches Gber eine Rohrleitung abgezo- 
gen, im Warmeaustauscher erwarmt und wieder in 
den Reaktor zuruckgefuhrt Auf diese Weise ist es 
mdglich, hohe Reaktorwandtemperaturen, d. h. 
solche von mehr als 125 # C zu vermeiden und 
damrt eine negative Auswirkung der Temperatur- 
fuhrung auf die Farbwerte des Endproduktes zu 
verhindern. 

Die Suspension der Glykose in Butanol, vor- 
zugsweise wird wasserfreie Glucose verwendet, 
wird nach einer bevorzugten AusfUhrungsform des 
Verfahrens einer Vorbehandlung im Sinne einer 
Feindispergierung unterworfen. FUr Laboransatze 
haben sich dafur die Verwendung eines hochtouri- 
gen Qblichen LaborrUhrers Oder aber eine Ultra- 
schallbehandlung als geeignet erwiesen. Bei 
grofltechnischen Ansatzen wird zur feinen Disper- 
gierung mit Vorteil ein Inline-Mischer, beispiels- 
weise ein StatotfRotor-Mischer verwendet Diese 
FeindispergierungsmaJ3nahme hat den erwunschten 
Nebeneffekt dafi sich dabei die Suspension er- 
warmt. Die Zugabe der Glykose-Suspension in das 
Reaktionsgefafl erfoigt entweder portionsweise 
Oder kontinuierlich, wobei man im Falle von 
Laboransatzen der portionsweisen Zugabe und im 
Falle von grofltechnischen Ansatzen der kontinuier- 
tichen Zugabe den Vorteil gibt In beiden Fallen 
sind die Dosierungsraten bzw. die Zeitintervalle 
zwischen den Dosierportionen so zu wahlen, dafi 
das Reaktionsgemisch praktisch klar bleibt d. h. 
eine homogene Phase bildet. Dieser Begriff ist hier 
so zu verstehen, dafi bei portionsweiser Zugabe 
zunachst eine kurze Periode auftritt, in der das 
Reaktionsgemisch getrUbt ist dafl diese Trilbung 
jedoch als Folge der Veretherungsreaktion bzw. 
LSsung wieder verschwindet Zweckmafiigerweise 
wird erst danach die nachste Glykoseportion hinzu- 
gegeben. Bei der Variante der kontinuieriichen Zu- 
gabe der Glykose tritt wahrend der gesamten Zu- 
gabezeit eine geringe Trubung des Reaktionsgemi- 
sches auf, da standig geringe Mengen von nich- 
tumgesetzter Glykose vorliegen. Hier ist darauf zu 
achten, dafi die Zugaberate so gesteuert wird, dafi 
der Grad der Trubung gleichmaflig bleibt und 
jedenfails sich nicht verstarkt. bzw. dafi die 
TrUbung beim Abbrechen der Zudosierung rasch 
unter Bilden einer klaren Phase verschwindet 

Vorzugsweise wird di Acetalisierung mit dem 



Butanol in einem leichten Vakuum, d. h. bei ein m 
Druck von twa 800 - 950 mbar durchgefUhrt. 

Anstelle des n-Butanols k&nnen im Prinzip fOr 
di Acetalisierung auch andere kurzkettig Alkanole 

s oder Alkandiole ahnlicher Mol kulgrCQe wi z. B. 
Propanol. Pentanol, Hexanol Oder Propylenglykol 
verwendet werden; doch ist n-Butanol wegen der 
Summe seiner vorteilhaften Eigenschaften wie z. B. 
Siedepunkt Abtrennbarkeit von den Fettalkoholen, 

w Vermischbarkeit des Butylglykosids mit den Fettal- 
koholen die bevorzugte Substanz. 

Nach dem Ausreagieren der Glykose, was man 
an dem Aufhdren der Bildung von Reaktionswasser 
erkennen kann, wird der vorzugsweise auf Reak- 

15 tionstemperatur vorgewSrmte Fettalkohol in der 
gewShlten Menge, die vorzugsweise 5 bis 7 Mol 
pro Mol Glykose betrSgt so unter Vakuum in das 
ReaktionsgefS/J hinzudosiert, daB man gieichzeitig 
das freiwerdende Butanol abdestillieren kann. 

20 Als primaVe Alkohole werden insbesondere die 
Fettalkohole, d. h. die hdheren aliphatischen primS- 
ren Ci2- bis Ci 8 -Alkohole verwendet, wobei es sich 
vorzugsweise um gesSttigte und insbesondere um 
geradkettige Alkohole, wie sie durch die Hydrterung 

25 von nativen FettsSuren im technischen Mafistab 
erhalten werden konnen, handelt Typische Vertre- 
ter der hoheren aliphatischen Alkohole, die nach 
dem erfindungsgemaflen Verfahren verwendet wer- 
den konnen. sind z. B. die Verbindungen n-Dode- 

30 cylalkohol, n-Tetradecylalkohol, n-Hexadecylalko- 
hol, n-Octadecylalkohol, n-Octylalkohol. n-Decylal- 
kohol, Undecylalkohol, Tridecylalkohol. Da die Fet- 
talkohole bevorzugt aus natUrlichen Fettquellen 
stammen, kommen Ublicherweise auch Gemische 

as technischer Fettalkohole als Reaktionspartner in 
Betracht, beispielsweise ein technisches Gemisch 
aus etwa 3 Gewichtsteilen Laurylaikohol und 1 
Gewichtstetl Myristylalkohol. Zwar ist im Prinzip 
jeder ISngerkettige Alkohol. der eine primdre Alko- 

40 holgruppe enthSlt KJr die Umsetzung geeignet, 
also auch primare Alkohole mit Anteilen an verz- 
weigten Kohienstoffketten, wie z. B. die sogenan- 
nten Oxoaikohole; jedoch liegt der Schwerpunkt 
des Verfahrens bei der Herstellung von Tensiden, 

45 die ausschliefilich aus nachwachsenden Rohstoffen 
herstellbar sind. 

Als Vakuum werden hier UnterdrUcke bis herab 
zu 10 mbar eingestellt Durch dtesen synchronen 
Austausch von Fettalkohol gegen Butanol erzielt 

so man nicht nur eine erwQnschte hohe Raum/Zeit- 
Ausbeute, weil man so die ReaktionsgefSBe relativ 
klein dimensionieren kann, sondern es hat sich 
gezeigt. dafi man auf diese Weise auch den Anteil 
an Alkytmonoglykosiden im Reaktionsprodukt in 

55 Richtung des Entstehens hbherer Anteile beeinflus- 
sen kann. Nach einer bevorzugten Variante wird 
dieses Verfahrensmerkmal der Fettalkoholzugabe 
so gestaltet, dafi man unterge ordnete M ng n des 
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Fettalkohols, worunter 0,5 bis 10 G w.-% des 
gesamten Fettalkohols d©r zum Einsatz gelangt 
verstanden werden, bereits mit der feindispergier- 
ten Butanol/Glykose-Suspension in die Reaktion 
einfUhrt Auf diese Weise ISfit sich die Stabilisie- 
rung der Qiyk se/Butanol-Dispersi n verbessern. 
Nach Beendigung der Fettalkohol-Zudosierung wird 
im ailgemeinen noch nachgerOhrt, um auf diese 
Weise die Umacetalisierungsreaktion bis zu dem 
jeweils gewOnschten Umsetzungsgrad zu steuern. 
Dabei ist es nach diesem Verfahren prinzipiell 
mSglich, die Umacetalisierungsreaktion so zu fUh- 
ren, dafl praktisch kein Butylgiykosid mehr im 
Reaktionsgemisch vorhanden ist, worunter man 
versteht, dafl die Butylgtykosidanteile unterhalb von 
1 Gew.-% (iegen. In vielen Fallen ist es jedoch 
erwUnscht, dad das Endprodukt noch bestimmte 
Antelle an Butylgiykosid enthalt. 

Es hat sich gezelgt daiJ die Anwesenheit von 
Butylgiykosid im Reaktionsendprodukt in mehrfa- 
cher Hinsicht von Vorteil ist, so dafl man nach einer 
bevorzugten AusfUhrungsform das Verfahren so 
lenkt, dafl wenigstens 2 und maximal 30 Gew.-% 
Butylgiykosid im Reaktionsgemisch verbleiben. 
Durch den Butylglykosid-Anteil wird die Flieflflhig- 
keit des Reaktionsgemisches verbessert so dafl 
sich der Fettalkohol-Oberschufl leichter abdestillie- 
ren ISflt Auch die Hellfarbigkeit und Alkalistabilitat 
des Endprodukts wird durch die Anwesenheit des 
Butylglykosids vorteilhaft beeinflu0t; schliefilich 
macht sich der Butylglykosidanteil auch 
anwendungstechnisch vorteilhaft bemerkbar. 

Um die gewOnschten Butylglykosidanteile zu 
erhalten, wird nach dem Abdestillieren des Buta- 
nols und vor der Neutralisation des KataJysators 
vorzugsweise noch eine NachrUhrzeit von bis zu 
ca. 1 Stunde vorgesehen, wShrend der man das 
Reaktionsgemisch bei Normaidruck und einer Tern- 
peratur zwischen 100 und 115 * , insbesondere bei 
ca. 110 * , rflhrt. Auf diese Weise kann die Umset- 
zung des Butylglykosids mit dem Fettalkohol 
gezielt weitergefQhrt werden. Der Restgehalt an 
Butylgiykosid kann durch Bestimmung der abdestil- 
lierten Butanoimenge oder durch Analysen von 
Produktproben enmittelt werden. 

Fur die Neutralisation des KataJysators eignen 
sich prinzipiell alkalisch reagierende organische 
oder anorganische Verbindungen, deren Neutraiisa- 
tionsprodukte die weitere Aufarbeitung bzw. An- 
wendung nlcht beeintrlchtigen. Vorzugsweise wer- 
den solche alkaiischen Verbindungen benutzt, 
deren Neutralisationsprodukte die Filtrierbarkeit des 
schwachalkallsch (wenigstens pH 8) eingestellen 
Reaktionsgemisches nicht beeintrachtigen bzw. 
verbessern . Besonders bevorzugt sind solche 
alkaiischen Verbindungen, die bei der Neutralisa- 
tion kein freies Neutralisationswasser bilden. Geei- 
gnete anorganische und organische alkaiische Ver- 



bindungen sind belspielsweis Calciumhydroxid, 
Magnesiumhydroxid, Magnesiumoxid oder - 
carbonat, Natriumcarbonat. Kaliumcarbonat, Na- 
triummethylat Oder -ethylat Magnesiummethylat 
5 oder -ethylat, Natrium- bzw. Magnesiumpropylat 
oder -butylat, vorzugsweise di Magnesiumaikoho- 
late oder Magnesiumoxid, sowi di Zeolithe NaA 
und NaX, bzw. NaA in Mischung mit Calciumhydro- 
xid (Verh&ltnis 10 : 1 bis 1 : 1), wobei der Zeolith 
io NaA vorzugsweise weniger gebundenes Wasser als 
dem Gleichgewichtswert entspricht, enthMIt 

Nach der Zugabe der alkaiischen Verbindung 
unter RUhren und Einstellen des leicht alkaiischen 
pH-Wertes von wenigstens pH 8, vorzugsweise pH 
75 9 bis 10, wird vorzugsweise das Reaktionsgemisch 
bei ca 80 bis 100 *C filtriert, wobei fGr Laboran- 
satze die Ublichen Filtemutschen verwendet wer- 
den. FUr die Rltration technischer AnsStze werden 
im ailgemeinen Gewebefilter benutzt Nach einer 
20 weniger bevorzugten AusfUhrungsform des Verfah- 
rens wird das Reaktionsgemisch nach der Stufe 
der Neutralisation und des Aikaiischmachens nicht 
filtriert. In diesem Fail sind zweckmdfflgerweise 
sowohl der saure Katalysator als auch die alkali- 
es sche Verbindung zum Desaktivleren des Katalysa- 
tors so zu wahlen, dafi ihre Umsetzungsprodukte 
im Reaktionsgemisch dessen Anwendung nicht be- 
eintrachtigen. Beispielsweise kommen dann saure 
lonenaustauscherharze als Katalysatoren und basi- 
30 sche Calciumverbindungen bzw. Silikate weniger 
bzw. nicht in Betracht 

FQr die Abdestillation des FettaikoholUber- 
schusses sind produktschonende 

Vakuumdestillations-Methoden zu wMhlen, bei 
as denen die sogenannte Sumpftemperatur bei sol- 
chen Werten gehalten werden kann. bei denen das 
Alkylglykosid thermisch stab i I ist. Dies bedeutet, 
dafi die Sumpftemperatur den Wert von 160 *C 
mogiichst nicht Uberschreiten soil. FQr DestiHatio- 
40 nen von Laboransatzen konnen die dafOr Oblichen 
Vakuumsdestillationsgerate bei einem Vakuum von 
ca 0,01 mbar benutzt werden. Bei technischen 
Ansatzen im Produktionsmaflstab wird die Abdestil- 
lation des Fettalkohols vorzugsweise nach einem 
45 zweistufigen Verfahren durchgefOhrt, wobei in einer 
ersten Stufe eine Abreicherung des Fettalkohola- 
nteils auf Werte von ca. 40 bis ca. 20 % mit einem 
DUnnschichtverdampfer oder einem Failfilmver- 
dampfer durchgefOhrt wird. Diese erste Stufe dient 
so auch der Entgasung des Reaktionsgemisches. In 
einer zweiten Stufe wird mit einem Kurzwegver- 
dampfer die weitere Fettalkohol-Abreicherung auf 
den gewOnschten Endwert eingestetit. Oieser End- 
wert kann, bezogen auf das Endprodukt bei Wer- 
55 ten unterhalb 0,5 Gew.-% tiegen, wenn das Produkt 
praktisch frei von Fettalkohol sein soli. FQr den Fail, 
da0 gezielt Fettalkoholantelle im Endprodukt 
erwUnscht sind, konnen die Werte bei 3 bis 5 
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Gew.-% Fettalkohol liegen. Beispielsweise hat sich 
gezeigt daB Verfahrensendprodukt mit ©in m Fet- 
talkoholanteil von Qber 2 Gew.-%, vorzugsweise 
von 3 bis 5 Gew.-% anw ndungstechnisch Vortei- 
te bringen. 

FQr di schon nde Auftrennung von temperatu- 
rempfindlichen Substanzgemischen gilt generell, 
da/3 sich zur schonenden Verdampfung bei redu- 
ziertem Druck Fallfilmverdampfer und insbesondere 
DUnnschichtverdampfer besonders gut eignen. weit 
sich in diesen GerSten extrem kurze Verweilzeiten 
bei den erforderlichen hfiheren Temperaturen errei- 
chen lassen. In dem vorliegenden Fall eignet sich 
zur Abreicherung des UberschUssigen Fettalkohols 
mit 10 bis 18 Kohlenstoffatomen vom Alkylglykosid 
als eigentlichem Produkt besonders der DUnn- 
schichtverdampfer. Als Dunnschichtverdampfer be- 
zeichnet man solche Verdampfer. in denen ein 
hochviskoses schwer siedendes Gemisch auf eine 
beheizte Wand aufgegeben und dort durch rotie- 
rende Wischelemente mechanisch verteilt wird. 
Dabei werden dUnne FIQssigkeitsschichten bzw. 
RUssigkeitsfilme erzeugt, und die Filmoberfiachen 
werden standig erneuert. Die entstehenden Damp- 
fe strQmen entgegen dem Flufl des Produktfilms 
und verlassen den Verdampfer in den au£en an- 
geordneten Kondensator. Im DUnn- 
schichtverdampfer wird im allgemeinen bei 
Drucken von nur einigen mbar gearbeitet und die 
Verweildauer fUr das Produkt betragt nur wenige 
Sekunden. 

In einer 2-stufigen Anlage, wie sie in dem erftn- 
dungsgemaflen Verfahren bevorzugt benutzt wird, 
fungiert der Dunnschichtverdampfer auch als Vor- 
entgaserstufe fUr den in zweiter Stufe benutzten 
Kurzwegverdampfer. Permanente Gase, die in der 
viskosen RUssigkeit gelost sind, werden so im 
Zuge der Abreicherung des Reaktionsproduktes an 
uberschUssigem Fettalkohol im Dunn- 
schichtverdampfer aus der FlUssigkett entfemt. 

Bei den bevorzugt eingesetzten Kurzwegver- 
dampfern handelt es sich im Prinzip um Wi- 
schfilmverdampfer mit einem im Verdampfer einge- 
bauten Kondensator. Diese Gerate eignen sich zur 
Destination hochsiedender und temperaturempfind- 
licher Produkte im Bereich 10 _t bis 10"* mbar. 
Ahnlich wie bei dem DUnnschichtverdampfer wird 
auch bei dem Kurzwegverdampfer die FlUssigkeit 
mechanisch auf der HeizflSche durch Wischer ver- 
teilt Erfindungsgemafl wird im Kurzwegverdampfer 
als zweiter Stufe der UberschUssige Aikohol auf 
praktisch beliebige Restgehalte. die unter 1 % lie- 
gen kSnnen. entfemt Die 2-Stufen-Anordnung mit 
DUnnschichtverdampfer und Kurzwegverdampfer 
gestattet hone Durchsltze in Verbindung mit der 
gezielten Enstellung des erwUnschten Restgehal- 
tes an Fettalkohol im Endprodukt FUr technische 
Zweck lassen sich DUnnschicht- und Kurzwegver- 



dampfer so dimensioni r n, dad Durchs&tze von 
bis zu 300 kg/qm und Stunde. bezog n auf den 
DUnnschichtverdampfer, ohn weiteres mdglich 
sind. Di erfindungsgemSB bevorzugte Verfahrens- 

5 variante mit der 2-stufigen Fettalkoholabreicherun- 
gsanlag ISflt sich prinzipiell auch in der passen- 
den Dimensionierung fUr die Aufarbeitung von 
Laboransatzen verwenden. 

Im Anschiufl an das eigentliche Alkylglykosid- 

io Herstellungsverfahren und nach Entfernung des 
Fettalkohol-Oberschusses wird das Reaktions- End- 
produkt, das im erkalteten Zustand eine schwach 
gelbliche wachsartige Masse bildet. vorzugsweise 
wegen der besseren Handhabbarkeit in eine wafi- 

is rige Paste mit ca. 60 % WirkstoffgehaJt Uberge- 
fUhrt. In besonderen Fallen, wenn hohe AnsprUche 
an die Farblosigkeit des Endprodukts gestellt wer- 
den, kann gleichzeitig mit der Herstellung der wSB- 
rigen Paste eine Bleiche mit Wasserstoffperoxid 

20 oder einer organischen PersMure, wie z. B. Dode- 
candipersSure vorgenommen werden. Bei korrekter 
DurchfUhrung des erfindungsgemaflen Verfahrens 
ist jedoch im allgemeinen eine Bleichung des End- 
produkts nicht erforderlich. 

25 Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind 
auch bestimmte Alkylglykosid-Gemische als neue 
Erzeugnisse, wie sie nach dem hier beschriebenen 
und beanspruchten Verfahren emalten werden kon- 
nen. Als Erzeugnis im weitesten Sinne wird eine 

30 oberflSchenaktive Alkylglykosid-Spezies beans- 
prucht, deren Menge an Alkylmonoglykosid, bezo- 
gen auf die Gesamtmenge an Alkylmonoglykosid 
und Alkyloligoglykosid, deutlich Uber 70 Gew.-%, 
vorzugsweise bei 70 bis 90 Gew.-%, und insbeson- 

35 dere bei 75 bis 90 Gew.-% liegt. Dabei setzt sich 
die Gesamtmenge aus Alkylmonoglykosid und Al- 
ky) oligoglykosid so zusammen, da/3 rein rechneri- 
sch der mittlere Oligomerisierungsgrad maximal 
1,35 betragt Als weitere wesenttiche Komponente 

40 enthSHt das Alkylglykosid Polyglykosen, d. h. das 
neue Erzeugnis besteht in erster Linie im wesentli- 
chen aus den drei Komponenten Alkylmonoglyko- 
sid, Alkyloligoglykosid und Polyglykose. 

Der Ausdruck "das Erzeugnis besteht im 

45 wesentlichen aus 3 Komponenten" bedeutet im 
vorliegenden Fall, da£ einerseits der Anteil an kurz- 
kettigen Alkylglykosiden, beispielsweise Butylgly- 
kosid, durch die angepaflte VerfahrensfUhrung so 
reduziert worden ist, dafl im Erzeugnis wentger als 

so 1 Gew.-% vorliegt und da£ die Abdestillatton des 
UberschQssigen Fettalkohols so weit durchgefUhrt 
worden ist, da/3 davon weniger als 0.5 Gew.-% im 
Produkt verbleiben. Unter Alkyloligoglykosiden wer- 
den hier die Alkyldiglykoside, die Alkyfthglykoside 

55 und hdhere Homologe verstanden, wie sie nach 
gangigen Analysenmethoden noch eindeutig erfaflt 
und zugeordnet werden kSnnen. Bei den nach dem 
erfindungsgemaflen Verfahren hergestellten Pro- 
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dukten bestanden di se Alkyloligoglykoside prakti- 
sch nur aus den Di- und Triglykosidverbindungen. 
Bei der drrtten Komponente handelt es sich um 
Polyglykosen, die bei der Alkylierungsreaktion in 
einer Nebenreaktion durch Kondensation der Gly- 
kosemolekai untereinand r g biidet werden. Das 
durchschnittiiche Moiekuiargewicht dieser Polygly- 
kosen liegt bei 2000 bis 10 000. Es wurde Uberra- 
schenderweise gefunden, dafl die Anwesenheit die- 
ser Polyglykosen die Lager- und AlkalibestSndig- 
keit des Produkts nicht beeintrSchtigt, und daB 
darOber hinaus die Tensidwirkung des Alkylgiyko- 
slds, d. h. des Gemisches aus Alkylmonoglykosid 
und Alkyloligoglykosid nicht vermindert wird. 

Vorzugsweise besteht das Alkylglykosid-Gemi- 
sch im wesentlichen aus der Dreier-Kombination 
aus 50 bis 95 Gew.-%, vorzugsweise 65 bis 91 
Gew.-% Alkylmonoglykosid, 2 bis 25 Gew.-%, vor- 
zugs weise 4 bis 20 Gew.-% Alkyloligoglykosid, 
und 5 bis 30 Gew.-%. vorzugsweise 5 bis 25 Gew.- 
% Polyglykose. 

Nach einer weiteren bevorzugten AusfGhrungs- 
form umfa/it das erfindungsgema/Je Erzeugnis eine 
Vierer-Kombination, bestehend im wesentlichen 
aus: 

45 bis 90 Gew.-%, vorzugsweise 50 bis 90 Gew.-% 
Alkylmonoglykosid. 2 bis 22 Gew.-%. vorzugsweise 
3 bis 20 Gew.-% Alkyloligoglykosid, 4-25 Gew.-% 
Polyglykose und 3 bis 30 Gew.-% Butylglykosid. 

Der Ausdruck "bestehend im wesentlichen 
aus" soli auch hier bedeuten, dafl Anteile an Qber- 
schOssigem Fettalkohol'praktisch vollstSndig. d. h. 
auf Werte von weniger als 0,5 Gew.-% destiliativ 
entfernt worden slnd. Auch hier setzt sich die 
Gesamtmenge aus Alkylmono- und Alkyloligoglyko- 
sid so zusammen, daB rein rechnerisch der mittlere 
Oiigomerisierungsrad maximal 1,35 betrSgt. Die 
bevorzugte Glykose des Erzeugnisses 1st die Glu- 
cose; es k8nnen aber in untergeordneten Mengen 
auch Isomerisierungsprodukte, die nicht zu den 
wesentlichen Bestandteilen zShlen, vorliegen. 

Schliefllich umfaflt eine ebenfalls bevorzugte 
Form des Alkylglykosid-Gemisches eine FUnfer- 
Kombination, die zusatziich als 5. Komponente 
noch 0,5 • 5. vorzugsweise 2,5 - 4 Gew.-% Fettal- 
kohol enthSIt wobei die Obrigen vier wesentlichen 
Bestandteile in einer entsprechend verminderten 
Menge voriiegen. En wesentlicher Anteil an freiem 
Fettalkohol mit 12 - 18 Kohlenstoffatomen kann in 
vielen Fallen aus anwendungstechnischen GrQnden 
erwUnscht sein. Dieser Fettalkoholanteil wird am 
einfachsten dadurch eingestellt, dafl man die destil- 
lative Abreicherung des Uberschussigen Fettalko- 
hols nur bis zu der gewdnschten Endmenge durch- 
fOhrt 

FQr die Verfahrensprodukte wurde die Menge 
des uberschussigen Fettalkohols ga- 
schromatographisch bestimmt Die Bestimmung 



der Alkylmono- und Alkyloligoglucosid-Gehalt wur- 
de entweder mittels Hochl IstungsflOssigchromato- 
graphie (HPLC) Oder mittels Gaschromatographie 
(GC) durchgefQhrt. Die Peak-Zuordnung bei der 

5 GC-Methode erfolgte durch Kopplung mit dem 
Massenspektrometer und V rgleich mit Standard- 
substanzen. Die HPLC-Peakzuordnung wurde 
durch Fraktionierung und NMR-spektroskopische 
Identifizierung der Fraktionen sowie durch Ver- 

w gleich mit Standards vorgenommen. Die Anteile an 
Polyglucose wurden mittels prSparativer HPLC iso- 
liert Die anatytische Identifizierung der auf diese 
Weise isolierten Komponenten erfolgte NMR- 
spektroskopisch sowie Ober enzymatische Zucker- 

15 tests. Der molekulare Gewichtsbereich der Polyglu- 
cose wurde durch Gelpermeationschromatographie 
(GPC) bestimmt Nebenprodukte. die beispiels- 
weise durch Isomerisierung der Glucose zu Fruc- 
tose Oder durch Reaktion der Fettalkohole mit sich 

ao selber entstanden sein konnten, bzw. die durch die 
Neutralisation des sauren Katalysators gebildeten 
Salze, wurden nicht nSher identifiziert. 



2 5 Beisplele 

Die foigenden Beisplele wurden alle mit Glu- 
cose als der bevorzugten Glykose durchgefQhrt In 
30 den meisten Beispielen wurde die Glucose in was- 
serfreier handelsdblicher Form verwendet Prinzi- 
piell kann jedoch auch die 1 Mol Wasser enthal- 
tende Ubliche Dextrose eingesetzt werden. 

35 

Beispiei 1: Dieses Beispiel beschreibt das erfin- 
dungsqemkfle Verfahren unter Verwendung von 
wasserfreier Glucose im Labormaflstab. 

40 Normal-Butanol wurde in einer Menge von 
222g (3 Mol) in einem 2 - Liter Mehrhalskolben mit 
ROhrer. Thermometer und Tropftrichter und Destil- 
lationsaufsatz zur Wasserabscheidung vorgelegt 
und dazu 2,2g (11.2 mMol) Paratoluolsulfonsaure 

45 als Katalysator gegeben. Die Mischung wurde auf 
110 'C erhitzt. Dann wurde eine Suspension von 
180 g (1 Mol) wasserfreier Glucose in weiteren 222 
g (3 Mol) Normal-Butanol portionsweise, und zwar 
in 10 Portionen, in AbstSnden von 5 Minuten hinzu 

so dosiert Dabei bitdete sich ein klares 
Reaktionsgemisch. Wahrend des Dosierungsvor- 
ganges wurde die Hauptmenge des entstehenden 
Reaktlonswassers zusammen mit Butanol bei Nor- 
maldruck abdestilliert (Destillatmenge: 90,7 g, Was- 

55 sergehalt 14,3 % bestimmt nach Karl Fischer). An- 
schlieflend wurden 1164 g (6 Mol) eines auf circa 
80 *C vorgewSrmten Ci2/Ci4 - Fettalkohols (Gemi- 
sch aus circa 75 Gew.-% Dodecartol und circa 25 
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G w.-% Tetradecanol) wShrend 75 Minuten konti- 
nuieriich zum Reaktionsgemisch gegeben, wobei 
gleichzeitig w iter Butanol abdestiltiert wurde. Oazu 
wurde zunachst der Druck auf 800 mbar eingestellt 
und anschli fiend allmahlich auf 10 mbar reduziert 
(0 stillatmeng 334 g). Nach dem Abdestillieren 
des Butanois wurde das Gemisch noch 30 Minuten 
lang bei 110 "C und Normaldruck geruhrt und 
dann auf 90 *C abgekOhlt Anschlieflend wurde 
durch Zusatz von 1,93 g (16,9 mMol) Magnesiume- 
thylat der Katalysator desaktiviert, wozu man wei- 
tere 30 Minuten bei 90 *C ruhrte. Das 
Reaktionsgemisch hatte anschlieflend einen pH- 
Wert von 9-10. Nach Filtration bei 90 "C durch 
eine beheizte Nutsche wurde das Produkt zur Ab- 
trennung des Uberschussigen Fettaikohols im Va- 
kuum bei 0,01 mbar und einer Sumpftemperatur 
von maximal 160* C destilliert. Die Destillatmenge 
betrug 1044 g, der DestillationsrOckstand, also das 
Endprodukt. betrug 298 g. Dieser ROckstand wurde 
bei 70 bis 80 * C mit Wasser zu einer 60-%igen 
Paste verarbeitet 

Produktkenndaten: OH-Zahl 691; Saurezahl 2,0; 
restlicher Fettalkohol 3,1 Gew.-%; Butylglucosid 
18,0 Gew.-% Dodecyl/Tetradecylmonoglucosid 54 
Gew.-% ; Dodecy l/Tetradecyloligoglucosid 

(hauptsachlich Maltosid) 3.5 Gew.-%; Polyglucose 
circa 20 gew.*% (MG ca 2500). Diese Werte wur- 
den mit HPLOMethoden bestimmt. 
Farbwerte des Produktes (40 %ig in 
Wasser/lsopropylalkohol): 

Lovibond-Farbzahlen 6 (gelb); 1,4 (rot). Bne Probe 
der wSflrigen Paste wurde mit 0,5 % H2O2 - 
(bezogen auf das Produkt) als 35 %ige Losung 
versetzt Dann wurde 1 Stunde lang bei 80 "C 
gerOhrt Bn pH-Wert von ca. 8 wurde durch Zu- 
gabe von NaOH eingestellt Lovibondzahlen nach 
der Bleiche: 0,8 (gelb); 0.3 (rot). En Shnliches 
Produkt wird erhalten, wenn man anstelle des 
Ci 2 ; Ci *-Fettalkohols aquivaJente Mengen eines 
Ct 2 /Ci 3 -Oxoalkohols mit ca 25 % hauptsachlich 2- 
Methylverzweigung (Dobanol 23) einsetzt. 



Beispiel 2: Dieses Beispiel beschreibt das Verfah- 
ren unter Verwendung von wasserhaltiger Glucose. 

Ansatz und VerfahrensdurchfQhrung wie in Bei- 
spiel 1; die GIu 

cose wurde jedoch als 198 g Dextrose (Glucose 
mit 1 Mo) Wasser) eingesetzt Aufler dafi bei der 
Acetalisierung mit Butanol die zu satzliche Wasser- 
menge von circa 18 g abdestiiliert wurde, waren 
koine wesentlichen Abweichungen zum Beispiel 1 
festzustellen. 



Beispiel 3: Pi ses Beispiel beschr ibt den Lager- 
und Alkalistabilitatstest des erfindungsgemaB her- 
qestellt n Produkts. 

5 Eine 60 %ige wSflrig Past des Produkts wur- 
d mit konz. NaOH auf pH 12 - 13 eing stellt und 
0.5 Stunden lang auf 100 *C erhitzt. Nach dem 
Abkuhlen auf Raumtemperatur wurde durch Zu- 
gabe von Isopropylaikohol auf 40 Gew.-% Aktivsub- 

w stanzgehalt (Produktmenge) eingestellt Dann war- 
den die Farbzahlen (rot und gelb) nach Lovibond 
gemessen. Es wurde eine 1-Zoll-KQvette verwendet 
(siehe DGF-Einheitsmethoden. Abteilung C f Fette. 
C-IV 46 (52), Wissenschaftiiche Verlagsgesellschaft 

15 mbH, Stuttgart. 1984). 

Das Produkt des Beispiels 1 wurde nach diesar 
Vorschrift behandelt. Anschlieflend wurden die 
Lovibond-Farbzahlen mit 18 (gelb) und 3 (rot) er- 
mittelt 

20 Anwendungstechnische Versuche mit dem Produkt 
des Beispiels 1 haben gezetgt. daB fQr die meisten 
Verwendungszwecke das erfindungsgemSBe Pro- 
dukt mit dieser FarbqualitSt als Eigenschaft nach 
dem obtgen Testverfahren ausreicht 

25 Mit dem gebleichten Produkt des Beispiels 1 
wurde ebenfalls der AlkalistabilitStstest durchge- 
fOhrt. Danach wurden die unveranderten Lovibond- 
Farbzahlen 0,8 (gelb) und 0,3 (rot) gemessen. Das 
besonders alkalistabile gebleichte Produkt emp- 

30 fiehlt sich fQr solche Einsatzzwecke, wo hone An- 
forderungen an den Wetfgrad einer Formulierung 
gestellt werden. 

35 Beispiel 4: Dieses Beispiel beschreibt die Durch- 
fOhrung des Verfahrens im Produktionsmai3stab. 

Es kamen die folgenden Stoffmengen zum Ein- 
satz: 

40 Dodecyl/Tetradecylalkohol-Mischung (Lorol S) 1620 
kg; 

Butanol 871 kg; 
Paratoluotsulfons£ure 3,5 kg; 
Magnesiumethylat 2,0 kg; 

45 Glucose (wasserfrei) (Puridex feinkdrnig) 250 kg. 

In einer Reaktionseinheit bestehend aus einem 
3,2 m 3 Reaktor mit Destiilationskolonne und einem 
extemen FlOssigkeitskreisiauf aus einer Pumpe und 
einem WMrmetauscher wurde die HSIfte der Buta- 

50 nolmenge zusammen mit dem Katalysator vorge- 
legt und auf 114 *C erhitzt. Dann wurde eine 
Suspension der Glucose in der restlichen Butanol- 
menge zunachst in einem Stator/Rotor-Mischer 
(Typ Supraton) feindispergiert, wobei sich diese 

55 Suspension auf 75* C erwSrmte. Die Zugabe der 
Glucose/Butanol-Susponsion erfolgte kontinuierlich 
innerhalb von 1,3 Stunden. WShrend dieser Zeit 
wurden 65 kg eines Butanol/Wasser-Gemisches bei 
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einem Unt rdruck von 900 mbar abdestilliert Die 
zur Entfernung dieses Gemisches und zur Aufrech- 
terhaltung der Reaktionstemperatur notwendige 
Energie wurd Uber einen externen Fltlssigkeits- 
kreistauf, b stehend aus einer Pumpe und einem 
warmetauscher. durch den das Reaktionsgemisch 
geleitet wurde, gewShrleistet Di nach der Phasen- 
trennung des Butanol/Wasser-Gemisches erhaitene 
wassergesSttigte Butanolphase wurde auf den Kopf 
der Kolonne zurtJckgefUhrt Nach der Bildung des 
Butylglucosids befanden sich 725 kg freies Butanol 
im Reaktionsgemisch. Im Anschlufl an die 
Butylglucosid-Bildung wurde bei einem Unterdruck 
von 800 bis 10 mbar der auf Reaktionstemperatur 
vorgewSrmte Fettalkohoi kontinuierlich hinzugege- 
ben und gleichzeitig das frei werdende Butanol 
abgetrennt. FOr die Austauschreaktion 
Butanol/FettaJkohoi und fOr die Abdestillation des 
Restbutanols wurden insgesamt 1 ,8 Stunden Reak- 
tionszeit benotigt. Nach einer Nachreaktionszeit 
von 1 Stunde bei 110 *C und einem Druck von 
1013 mbar wurde auf 90 "C abgekdhlt und dann 
das Magnesiumethyiat zur Desaktivierung des 
Kataiysators hinzu gegeben. Nach 30 Minuten wur- 
de ein pH-Wert des Reaktionsgemisches von 8,5 
gemessen. Nach der Rltration bei 85 # C durch 
einen Beutelfilter wurden 1885kg des 
Reaktionsgemisches in einen DOnn- 
schichtverdampfer Typ Sambay (0.75 qm Ver- 
dampferflSche. 8 mbar, ca. 170 *C) geleitet und 
der QberschOssige Fettalkohoi bis auf einen Abrei- 
cherungswert von ca. 32 % abgetrennt Das bei 
135 *C gehaltene Produkt war niedrig viskos und 
konnte leicht in einen Kurzwegverdampfer mit 
Rolienwischer vom Typ KD 75. Fa. Leybold, Gber- 
gefOhrt werden. Der Kurzwegverdampfer wurde un- 
ter den foigenden Bedingungen betrieben: Ver- 
dampferfiache 0.75 qm; Arbeitsdruck 0.075 mbar. 
im Verdampfer gemessen; Beheizungstemperatur 
160 *C; Sumpfablauftemperatur 152 *C. 
Das Produkt wog nach Verlassen des Kurzwegver- 
dampfers 436 kg; Fettalkoholgehait 4.9 Gew.-%. 
Lovibond-Farbwerte (des 40 %igen Produkts): 5,5 
(gelb) und 1,3 (rot). 

Zusammensetzung des Produkts (mit GC und 
HPLC ermittelt): Monoglucosid 55 Gew.-%, Oligo- 
glucoside 18 Gew.-%, Oligomerisierungsgrad 1,3 
(berechnet aufgrund der Gewichtsanteile), Polyglu- 
cose 8 Gew.-%. Butylglucoside 12 Gew.-%.. Fettai- 
kohoi 3 Gew.-%. 



AnsprUch 

1. Verfahren zur H rsteilung von oberflSche- 

naktiven Alkylglykosiden mit im wesentlich n C12- 
5 bis Cis-Alkyl- bzw. Aikenylresten nach der Umace* 

talisierungsmethode mit Butanol, umfassend di 

foigenden Verfahrensschritte: 

a) Butanol wird zusammen mit einem sauren 

Katalysator im Reaktionsgefafl vorgeiegt; 
10 b) die Butanolmenge wird so gewShlt, da/J 

sie, bezogen auf 1 Mol der Glykose, 4 bis 10 Mot, 

vorzugsweise 6 bis 8 Moi. betrSgt; 

c) von der Butanolmenge wird ein Teil, vor- 
zugsweise etwa die HSifte zusammen mit dem 

15 Katalysator vorgeiegt und die andere HMIfte zur 
Suspendierung der Glykose verwendet; 

d) als Katalysator wird eine sauer reagie- 
rende Verbindung, insbesondere eine Sdure aus 
der Gruppe bestehend aus SchwefelsSure, Phos- 

20 phorsaure, Paratoluoisulfonsaure und sulfosauren 
ionenaustauscherharzen. in einer Menge von vor- 
zugsweise 0,005 bis 0,02 Mol pro Mol der einge- 
setzten Glykose verwendet; 

e) Erhitzen des Butanol/Katalysator-Gemi- 
25 sches auf RUckflu/Jtemperatur; 

f) Zugabe einer vorzugsweise vorgewMrmten 
Suspension des Ubrigen Butanols und der Glykose 
unter portionsweiser Oder kontinuierlicher Zudosie- 
rung unter RUhren so, dafi das Reaktionsgemisch 

30 praktisch kiar bleibt; 

g) unmittelbares Abdestiliieren des freiwer- 
denden Wassers als Butanol/Wasser-Gemisch; 

h) es wird vorzugsweise ein leichtes Vakuum 
von etwa 800 bis 950 mbar wahrend oder nach der 

35 Zudosierung der Butanol/Glykose-Mischung ange- 
legt und unter weiterer WSrmezufuhr und RUhren 
die Abdestillation des Reaktionswassers beendet; 

i) anschlieflend wird der vorgewSrmte Fettal- 
kohoi in einer Menge von 2 bis 20 Mol pro Mol 

40 Glykose, vorzugsweise kontinuierlich zudosiert und 
gleichzeitig das Butanol im Vakuum abdestilliert; 

j) die Abdestillation des Butanols wird so 
gesteuert dafi 0 bis 30 Moi-% Butylglykosid, bezo- 
gen auf 1 Mol der Glykose, im Reaktionsgemisch 

45 verbleiben; 

k) das Reaktionsgemisch wird auf eine Tem- 
peratur unterhalb 95 * C abgekOhlt und der saure 
Katalysator mit einer organischen Oder anorgani- 
schen basischen Alkali-, Erdalkali- Oder Alumlnium- 

50 bzw. AJkali/Aluminiumverbindung neutralisiert und 
dariiber hinaus auf einen pH-Wert von wenigstens 
8. vorzugsweise etwa 9, eingestellt; 

I) vorzugsweise wird eine Filtration des 
Reaktionsgemisches durchgefOhrt. und zwar vor- 

55 zugsweise bei einer Temperatur von 80 bis 90 * C ; 
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m) der Ob rschussige Fettalkohol wird auf 
ein Gbliche, das R aktionsprodukt schonende 
W is auf einen Wert von unterhalb 5 Gew.-% 
abdestilliert. 

2. V rfahr n nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, da/3 man als Glykose die Glucose, 
insbesondere in Form der wasserfreien feinteiligen 
Glucose verwendet 

3. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 oder 

2. dadurch gekennzeichnet da/3 man als sauren 
Katalysator die Paratoluolsuifonsaure verwendet 

4. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 

3. dadurch gekennzeichnet, da/3 man pro Mol Gly- 
kose 5 bis 7 Mol des Fettalkohols einsetzt 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 

4. dadurch gekennzeichnet. da/3 man die Suspen- 
sion der Glykose in Butanol fein dispergiert, insbe- 
sondere durch Verwendung eines Inline-Mischers. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 

5. dadurch gekennzeichnet. da/3 man zur Neutrali- 
sation des Katalysators ein Magnesiumalkoholat. 
insbesondere Magnesiumethylat Oder Zeolith NaA t 
insbesondere in Mischungen mit Calciumhydroxid. 
verwendet. 

7. Verfahren nach einem der AnsprQche 1 bis 

6. dadurch gekennzeichnet da/3 man die Abdestil- 
lation des Fettalkohols zweistufig durchfQhrt und in 
einer ersten Stufe in einem Ounnschichtverdampfer 
eine Abreicherung auf Werte von ca. 40 bis 20 % 
und in einer zweiten Stufe in einem Kurzwegver- 
dampfer auf einen Endwert von unterhalb 0,5 Gew.- 
% Fettalkohol, vorzugsweise auf einen Endwert von 
3 bis 5 Gew.-% Fettalkohol einstellt 

8. Erzeugnis erhaltlich nach dem Verfahren 
nach einem der AnsprQche 1 bis 7, dadurch ge- 
kennzeichnet. da/3 es ein Alkylglykosid enthatt. bei 
dem die Menge an Alkylmonogiykosid. bezogen 
auf die Gesamtmenge an Alkylmonogiykosid und 
Alkyloligoglykosid deutlich uber 70 Gew.-%, vor- 
zugsweise bei 70 bis 90 Gew.-% liegt. 

9. Erzeugnis nach Anspruch 8. dadurch ge- 
kennzeichnet. da/3 diese Menge an Alkylmonogiy- 
kosid bei 75 bis 90 Gew.-% liegt 

10. Erzeugnis nach den AnsprUchen 8 Oder 9. 
dadurch gekennzeichnet da/3 die Gesamtmenge 
aus Alkylmonogiykosid und Alkyloligoglykosid sich 
so zusammensetzt da/3 rein rechnerisch der mittle- 
re Oligomerisierungsgrad maximal 1.35 betrSgt. 

11. Erzeugnis nach einem der AnsprQche 8 bis 

10, dadurch gekennzeichnet da/3 es im wesentli- 
chen aus den drei Komponenten Alkylmonogiyko- 
sid, Alkyloligoglykosid und Polyglykose besteht 

12. Erzeugnis nach einem der AnsprQche 8 bis 

11, dadurch gekennzeichnet da/3 es im wesentli- 
chen aus einer Dreierkombination von 50 bis 95 
Gew.-%, vorzugsweise 65 bis 91 Gew.-% Alkylmo- 
nogiykosid. 2 bis 25 Gew.-%, vorzugsweise 4 bis 



20 Gew.*% Alkyloligoglykosid, und 5 bis 30 Gew.- 
%, vorzugsweise 5 bis 25 Gew.-% Polyglyk s 
besteht. 

13. Erzeugnis nach inem der AnsprQche 8 bis 
5 12, dadurch gekennzeichnet da/3 s im wesentli- 

chen aus einer Viererkombination aus 45 bis 90, 
vorzugsweise 50 bis 90 Gew.-% Alkylmonogiyko- 
sid, 2 bis 22. vorzugsweise 3 bis 20 Gew,-% Alky- 
loligoglykosid, 4 bis 25 Gew.-% Polyglykose und 3 
w bis 30 Gew.-% Butylglykostd besteht. 

14. Erzeugnis nach einem der AnsprQche 8 bis 

13. dadurch gekennzeichnet, da/3 es zusStzlich als 
fQnfte Komponente noch 0,5 bis 5, vorzugsweise 
2,5 bis 4 Gew.-% Fettalkohol, enthllt. 

is 15. Erzeugnis nach einem der AnsprQche 8 bis 

14, dadurch gekennzeichnet, da/3 die Glykose die 
Glucose ist. 
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